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Predmétem vyndlezu je zpisob sledo-
vén{ procesl izolace nekovovych vmSstkl
metodou p¥imé chlorace pomoc{ radioaktiv-

~ nfch indikétord. '

Podstete vyndlezu spolivé v tom, Ze
analyzovany vzorek vychoziho meteridlu
se oznad{ sktivnimi indikétory, provede
se izolace vmdstkl p¥imou chloraci vzorku
s spektrometrickou metodou se kvalitetiv-
né identifikujf a kvantitativné steanov{
pougité indikatory ve v8ech produktech
separa&niho procesu.

) Zpisobem podle vyndlezu lze ptimo
kvantitativn® stanovit rozdgleni znale-
nych slo¥ek mteridlu mezi izol4t a od-
padni produkty a doséhnout obJjektivnich
informaci o procesech piimé chlorace &
pro interpretaci vysledkd izolace nekovo-
vych vm&stkl. .
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Vynélez se tykd zpﬁsobu sledovéni procesi p#i{mé chlorace sktivnimi indikdtory
v souvislosti se zdiéfovénim pfitomnosti chemickych forem prvkﬁ v analyzovaném vzorku
materlidlyl, ze jména kovovych, a se sledovénim JeJjich pfechodu do produktd separsdnich

procesi,

P¥{tomnost chemickych forem prvki v analyzovaném vzorku materidld se zjigtuge
dosavednimi metodemi obtiin¥, jejich prechod do produktd sepsrenfch procest nelze
sledovat a kwnﬁitativni rozdéleni mezi produkty se'pfimo nedd zjistit vibec.

K 1solaci oxidickych vmdstkld z kovovyeh materzélﬁ se bdiné pou¥ivd metoda pfimé
'chlorace. U této metody se na analyzovany vzorek materidlu, ktery Je uloZen v k¥emenné
lodi¥ce v chloradnf peci, pisobf pii zvyﬁené teploté& plynnym chlorem. V pribshu
chlorace n&které slofky reagujf s chlorem za vzniku pfisluénych slouéenin, oxidické
vméstky za vhodnyeh podmfnek vdak & chlorem nereagujf. Vznikajfc{ chloridy jiz v pribé-

- hu chlorace odchézej{ jako odpadn{ produkty z prostoru peci, kvantitativni odstranéni

se provédi néalednou vaekuovou sublimaci pfi zvySené teplotd, Koncovym produktem Je
chloradni izoldt oxidickych vmEstkl, ktery zistdvd na kfemenné lodidce.

P¥i soudasném zpﬁsobu provedent pfimé chlorace nelze pfimo kvantitativnd urdéit
‘rozdélent Jednotlivych sloiek analyzovaného materiélu mezi izolét vm¥stkd a cdpadni
produkty.

Uvedené nevyhody dosavadnfho zpisobu izolace oxidickyeh vm¥stkd z kovovych
materidld jJsou odstraniny u zpisobu podle vynédlezu, jeho¥ podstate spol{ivd v tom, Ze
8e vzorek oznalf radioaktivnim 1nﬂikétorem, provede‘se p¥imé chlorace vzorku, nafey
86 provede vakuovd sublimece a ndsledné vy%ihéni vzorku, pri¥em? se provédéjf spektro-
metrickd méFenf vzorku pred a po chloraci a po sublimeci & vyZihdnt se provad& ji spek-
trometrickd m&Feni zfskeného izolstu oxidickych vméstkd a odpednich produktd a na
zékladd vysledkd spektrometrickych mé¥en{ se prov4df materidlovd bilance separaéniho
poetupu.

U zplisobu podle vynédlezu se dosehuje objektivnfch informsct Pro pozndni mechenismu
pfechodu slo¥ek anelyzovaného vzorku u uvedeného separadntho postupu pfimou chloraci
a p¥imého kvantitativntho staﬂaveni Jejich rozdéleni mezl izolét a odpedni produkty.
Zpﬁsob podle vynélezu rovndi umozhuje dosaZent kvalitativn® novych informeci pro
interpretaci vysledkd izolace oxidickych vm&stkd na zdkladd provédd&né materiflové
bilance znadenych slofek analyzovaného materidlu, i /

Zplsob podle vynélezu vyuZivd ke sledovéni procest p*fmé chlorace radioaktivnich
indikétord a gama spektrometrické metody k jejich kvelitativnf identifikaci a ke
kvantitativnimu stanoveni

Pri provdd&nt zpdisdbu sledovéni procesﬁ piimé chlorace aktivnimi indikétory se
postupuje nédaledovni.
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Vzorek materidlu zneSeného sktivnim indikdtorem pro p¥imou chloraci lze piipravit

dvéma zplsoby.

v U prvé verianty se snalyzoveny vzorek aktivuje neutron& v.jaderném reaktoru.
Touto ektivaci vznikajf z prvkﬁ p¥{tomnych v analyzovaném materidlu pr{sludné réd{o-
bnuklidy, které 1lze pouzit jeko aktivni indikétory. Podet indikétord a ektivita té&chto
redionuklidd Je determinovéna chemickym sloéenim anslyzovaného vzorku a peremetry

'aktlvace.

Druhd varianta Spoéivé v pfipravé znateného materiélu tim zplisobem, Ze ne jarive
se pPipravi radioaktivni indikétor odddlend aktivaci vhodného materidlu v jaderném
reaktoru a v nésledujici etapd se analyzovanj meteridl timto indikétorem oznadi. -

V piiped& préskovych meteridlt lze pouzit homogenniho mechanického michéni, u kovovych
materidld se provédéjf laboratorni tavby ne vhodném zefizeni, nap¥. pec s indukinim
nebo odporovym oh¥evem. Z takto ziskaného znsdeného meteridlu se pfipravi anelyticky

' i

vzorek.

Joko radiosktivnich indiké&tord lze pouZit takovych radionukiidﬁ, jejichz polo&as
rozpsdu umo¥n{ provést pfipravu analytického vzorku, proces izolace vm&stkd piimoun

chloraci a spektrometricka méten{ vdech produktﬁ. Parametry sktivace neutrony se voll

; hlediska hygienickych a bezpeénostnich predpist tak, aby dhrané sktivita enalyzovae-

hych vzorkd znadeného meteriédlu nepresghla povolenou hodnotu.

Pred zshéjenim primé chlorace se'spektrometriéky'méfi vychozi analytické véorky
znaéeného materiélu. Po ukondéeni vlastni chlorace se spektrometricky m&F{ vzorky
surovych izolétﬁ tyto se po m&Feni opét vlo%{ do chloratni apsratury a po prcvedeni
sublimace a vy?f{héni se m&F{ vzorky chloraénich izol4th,

_ Odpadni produkty se po ukondeni izolace pfenesou z prostoru chloraénich ‘peci
vymytim do roztoku. V tomto roztoku se provede vysré¥eni vhodné sraieniny s velkym
povrchem, nap¥. hydroxid %elezity nebo hlinity, aby ne této srafeniné doéio'k adsorpei
pouéitého indtkdtoru. Vzniklé sreienina se po filtreci a vysufeni prenese do m&iicich
nédobek a spektrometricky se proméfi.

‘ Pro game spektrometrické m&Feni se pouﬁiﬁeji scintilaéni nebo polovodilové
detektory ve spojeni s mnohokanélovymi enalyzétory. Aktivita pouZitych radionuklidﬁ
se stenovi na zéklad® vypodtené plochy pod urfenymi fotopeaky piisludnych radionuklidd
v energetickych spektrech zdfenf game z{skenych spektrometrickym m&Fenim vychoziho

znateného meterisdlu a vdech produktd procesu primé chlorace.

Obsshy pou%itého indikstoru se stenovi relativni metodou pomoci kalibra¥nibh
konstent zfskanych pii spektrometrickych m&ienich stenderdnfch vzorkd, p¥iprsvenych

z vychoziho znadeného materidlu.

Na zékledé vyslédkﬁ ziskanych ze spektrometrickych méfeni se provede celkova.
bilance pouﬁitych'indikétorﬁ v produktech sledovaného procesu izolace oxidickych



va¥stkd metodou primé chlorsce. Tato bilsnce poskytuje kventitativn{ informace o
rozdéleni aktivnich indikétord mﬂzi 1zolét a odpedni produkty i o mechanismu prechodu :
indikétord do odpadnich produktﬁ. Ziskané informace poskytuji podklady pro hodnocenf
forem piitomnosti pouZitych 1ndikétorﬂ a znaéenych alo%ek ve vychozim analyzovaném

materidlu,

v dalﬁim 8e uvaddjt pirikledy provédéni zpﬁaobu sledovéni proces& pfiné chlorace S
aktivnimi 1nd1kﬁtory podle vynélezu. . '

; Aktivact kysliéniku ceriéitého v jaderném reektoru byl pfipraven aktivni 1nd1ké-
' tor-redionuklid 1410e, ‘kterym byla oznaﬁena oceléiské struska.

“Z této znadené strusky byly pfipraveny analytické vzorky, které byly podrobeny
p¥imé chloraci. Z vysledkd spaktrometrickych m&ent vyplyvé Ze kysliénik ceriéity,
znadeny radionuklidem1410e,ae v danych podninkéch procesu. p¥imé chlorace neméni, ,
zdstdvd kvantitativné v oxidické rorné v 1zolétu a do odpadnich produktﬁ nepieehézi.

‘ Na odporové peci byle se: znaﬂnnou struskou _provedena 1aboratorni tavba, z vyrobenych
slitkd oceli bwly pfipraveny analytické vzorky pro izolaci vméstkﬁ. Po izolaci nékovo-
vyoch vm&stkd p¥F{mou chloraci a spektrometricktn méieni vzorkd byla provedena ‘materid~ -
lové bileance obsahu caru ve vzorcich ziskanych v prﬁbéhu sledovéni tohoto eeparaéniho |
poatupu. ‘Na Jejim zékladé bylo provedeno hodnoceni ﬁéinnoati a. reprodukovatelnosti ‘
‘separatniho postupu, ze kterého vyplyvd, Ze 20 % ceru pfechézi do odpednfch produktﬂ
Ve spojent 8 pfudchézedicimi poznatky 1ze hodnotit rozdéleni slo¥ky znaéené aktivnim_
1nd1kétorem mezi izol4t a odpednf produkty Jako nésledek skuteénosti, %e cer. se ve
vy¥chozim matoriélu vyskytuje v 80 % v oxidické formé nepodléhajici chlorsci.

Ve druhém pfipadé byl pomoci aktivnich indikétorﬁ-rqdionuklidy l4lce l390e a
laara sledovén proces p¥fmé chlorace binérni slitiny Al-Ce 8 r&znymi obssahy ceru,
kterd byla ozdiena neutrony v Jaderném reaktoru. Po apektrometrickém mcfeni vychoziho
materidlu slitiny Al-Ce byla provedena 1zolace oxidickych vméatkﬁ pfimou chlorac{ a
spektrometricky mé¥eny chloradnf 1zoléty a meziprodukty 1 odpadni produkty separadntho
poatupu. ' ’ |

Na Jejich zdkladd byla sestavens materiélové bilance ceru a tantalu ve vzoreich
ziskanych p¥i sledovénf procesu p¥imé chlorace, Jejiz analyza umo¥nila doséhnout
nésledujfcich zd4vird. Tental ptitomny v binérn{ slitiné ve stopovych mnoéstvich pfeché-
z1 Ji% v pribdhu vlastnf chlorace kventitativn¥ do odpadnich produktﬁ. Pri vlastnim
procesu chlorace dochéz{ sice k chloraci ceru, vznikajici chloridy véak odchézeji
kvantitativné do odpadnich produktd teprve v pribéhu sublimece. V izoldtu - zﬁatévé
cer v oxidické form¥, Na zdkladd udajt o rozdélent ceru mezi izolét a. odpadni produkty
@ o celkovém obsshu ceru ve vychozim meteridlu lze stanovit obsah ceru v binérni
. 811tind Al-Ce, ktery je vézén v oxidické formé. '
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PREDMET VYNALEZU

v Zpﬁsob sledovéni procesﬁ primé ‘chlorace aktivnimi 1ndikétory analyzovanych
vzorkﬁ materiélﬁ ~ze jména kovovych, vyznaéujici se tim, %e se vzorek oznaﬁi radio--
.aktivnim indikétorem, provede se piimé chlorace vzorku, naéez ‘8e provede sublimace 8
vyzihéni vzorku, priéemz 8e provédéji spektrometrické métent vzorku pfed & po
‘chloraci 8 po sublimaci a vyéihanl se provédéji spektrometrické méfeni izolétoru

a odpadnich produktﬁ .a na zékladé spektrometrickych méfeni se provede materiélové

'bilance.
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